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La presente invention concerne un procede | 
pour le traitement de l'acide chlorhydrique 
gazeux, et plus particulierement un procede 
perfectionne pour la purification de l'acide 
chlorhydrique gazeux. 

L'acide chlorhydrique est un produit chi- 
mique industriel important utilise pour la pre- 
paration de nomhreuses matieres utiles comme 
le chlorure de vinyle, le neoprene, le chlorhy- 
drate de caoutchouc, etc. Pour de nombreux 
usages, il est avantageux que l'acide chlorhy- 
drique soit pratiquement exempt d'impuretes, 
et en particulier de celles qui pourraient avoir 
un effet defavorable sur le produit prepare. 

Une source industrielle importante d'acide 
chlorhydrique est le sous-produit gazeux obtenu 
dans divers processus chimiques. Par exemple, 
l'anhydride silicique et le bioxyde de titane 
peuvent se preparer par hydrolyse de leurs 
tetrachlorures respectif s, avec formation 
d'acide chlorhydrique comme sous-produit. 
D'une facon similaire, actuellement la source 
peut-etre la plus importante d'acide chlorhy- 
drique obtenu comme sous-produit est consti- 
tute par les gaz residuels obtenus dans la 
chloration par substitution de composes orga- 
niques. 

Une grande partie de cet acide chlorhydrique 
obtenu comme sous-produit, ainsi que de l'acide 
chlorhydrique obtenu par des procedes comme 
la combinaison directe de l'hydrogene et du 
chlore ou par la reaction du chlorure de sodium 
avec l'acide sulfurique, contient des impuretes 
qui peuvent etre indesirables dans des procedes 
de production qui utilisent l'acide chlorhy- 
drique. En general, toutefois, les impuretes 
les plus genantes sont celles trouvees dans les 
gaz residuels provenant des operations de chlo- 
ration organiques. Bien que le procede de 
l'invention soit particulierement applicable a 
la purification de l'acide chlorhydrique obtenu 
; sous-produit dans ces chlorations orga- 



niques, il ne doit pas etre considere comme 
limite a ces applications et peut etre utilise 
pour la purification d'acide chlorhydrique 
impur provenant de nombreuses sources. Par 
commodate, toutefois, le procede de la presente 
invention sera decrit ci-apres en se referant 
particulierement a l'acide chlorhydrique obtenu 
comme sous-produit dans ces chlorations orga- 
niques. 

De nombreuses chlorations organiques 
exigent un exces de chlore pour qu'on obtienne 
une vitesse de reaction suffisante ou le type 
et le degre desires de conversion. Ce chlore 
en exces Be retrouve souvent dans les gaz resi- 
duels avec l'acide chlorhydrique. De plus, ces 
gaz residuels de chloration peuvent aussi 
contenir des quantites variables d'impuretes 
organiques, suivant le procede particulier dont 
il s'agit. Le chlore est une impurete genante 
dans de nombreux procedes utilisant l'acide 
chlorhydrique car il est corrosif, toxique, et 
joue le role d'agent oxydant. Les composes 
organiques sont indesirables parce qu'ils 
peuvent polluer le produit final ou lui donner 
une odeur ou une toxicite genantes. En conse- 
quence, les specifications concernant la purete 
de l'acide chlorhydrique utilise dans la synthese 
chimique sont devenues de plus en plus severes 
et strides, entrainant la necessite de procedes 
perfectionnes pour purifier l'acide chlorhy- 
drique. 

Dans le pasBe, il y a eu de nombreuses tenta- 
tives pour resoudre le probleme de purification 
de l'acide chlorhydrique, et en particulier de 
l'acide chlorhydrique obtenu comme sous-pro- 
duit, mais aucune de ces tentatives n'a ete 
completement couronnee de succes d'un point 
de vue pratique et economique. Un procede 
qui a ete utilise est l'absorption de l'acide 
chlorhydrique dans 1'eau pour former de l'acide 
muriatique. Toutefois, cette absorption n'eBt 
pas completement selective, et l'acide muria- 
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tique ainsi produit peut contenir diverses quan- 
tites d'impuretes dissoutes. Dans le cas de gaz 
residuels de chloration, ces impuretes peuvent 
comprendre du chlore dissous et des impuretes 
organiques. Bien que la concentration du chlore 
dans l'acide muriatique ainsi produit puisse 
etre reduite a de bas niveaux en injectant de 
Fair ou en faisant bouiUir la solution, ces 
techniques sont toutes deux genantes et exigent 
Futilisation d'un materiel couteux resistant a 
la corrosion. De plus, des quantites appreciables 
de l'acide chlorhydrique peuvent aussi etre 
chassees avec le chlore. En outre, des quantites 
assez petites seulement des impuretes orga- 
niques sont generalement eliminees par ces 
techniques, de sorte qu'un traitement supple- 
mentaire est necessaire pour une elimination 
pratiquement complete, comme l'adsorption sur 
du charbon active, traitement qui est a la fois 
ennuyeux et couteux. Par consequent, et compte 
tenu de plus du fait que ce procede ne donne 
pas un acide chlorhydrique anhydre, qui a 
une plus grande utilite, cette methode ne s'est 
pas revelee satisfaisante en general. 

II y a lieu de noter que l'expression « acide 
muriatique s> est utilisee ici comme designant 
ime solution aqueuse d'acide chlorhydrique. 
De plus, l'expression « acide chlorhydrique » 
designe une matiere pratiquement anhydre, a 
Fetat gazeux ou liquide, qui peut contenir des 
impuretes organiques ou inorganiques compre- 
nant d'assez petites quantites d'eau. 

Une autre methode pour obtenir un acide 
chlorhydrique anhydre d'une grande purete 
fait intervenir la desorption de HC1 a partir 
d'une solution purifiee d'acide muriatique 
contenant plus d'environ 20 moles pour cent 
d'acide chlorhydrique. Dans cette methode, la 
solution d'acide muriatique est chauffee et il 
se degage de l'acide chlorhydrique gazeux jus- 
qu'a ce que le titre de la solution se rapproche 
de 20 % de HC1, ce qui est le titre du melange 
bouillant a temperature constante. L'acide 
muriatique use est ensuite renvoye a un sys- 
teme d'absorption pour etre enrichi en acide 
chlorhydrique, completant ainsi le cycle. Bien 
que des systemes de ce type soient en service, 
ils sont generalement encombrants et compli- 
cates. De plus, l'acide chlorhydrique gazeux 
degage" contient de 1'eau qui doit etre eliminee, 
comme par condensation ou absorption, pour 
qu'on obtienne le produit anhydre desire. Par 
consequent, dans cette methode, les frais d'ins- 
tallation sont eleves et il faut des reservoirs, 
pompes, absorbeurs, alambics et autres appa- 
reils auxiliaires couteux resistant aux acides, 
dont l'entretien et Futilisation reviennent cher. 

D'autres methodes ont ete suggerees dans 
lesquelles on utilise des solvants organiques 
plutot que Feau comme milieu absorbant. Dans 
ces systemes, les impuretes sont absorbees d'une 
facon preferentielle dans le solvant organique, 



laissant un HC1 gazeux purine. Ces methodes 
presentent Finconvenient, toutefois, d'exiger 
le pompage, Febullition, la condensation, le 
refroidissement et le stockage de grandes quan- 
tites de solvants relativement couteux. De plus, 
des quantites corrosives d'acide muriatique ont 
tendance a se former et a s'accumuler dans 
le systeme, a moins qu'on ne prenne des pre- 
cautions extremes pour exclure Feau du sys- 
teme et pour eliminer les matieres corrosives. 

D'autres systemes utilisant des adsorbants 
solides pour eliminer les impuretes presentes 
dans l'acide chlorhydrique ont ete suggeres 
aussi. Dans ces systemes, toutefois, a moins que 
les quantites de ces impuretes dans le gaz forme 
comme sous-produit soient tres petites, les 
grandes quantites d'adsorbant necessaire rendent 
ces systemes trop couteux pour un usage gene- 
ral. Bien qu'on puisse utiliser une regeneration 
de Fadsorbant pour reduire le prix de revient, 
ceci augmente beaucoup la complexite du pro- 
cede, le rendant tres ennuyeux a mettre en 
cenvre. Par consequent, ces methodes ne sont 
generalement economiques que si on les utilise 
seulement pour eliminer les traces finales d'im- 
puretes d'un acide chlorhydrique qui a ete 
purifie au prealable par des moyens moins 
couteux. 

Ainsi, jusqu'a present, il existe un besoin 
non satisfait d'un systeme simple, compact et 
economique produisant un acide chlorhydrique 
anhydre purifie, en particulier a partir de 
sous-produits gazeux, et pouvant utiliser une 
installation realisee au moyen de materiaux 
de construction pen couteux et facilement dis- 
ponibles. 

Ce besoin est satisfait grace au procede de 
la presente invention, procede qui peut etre 
utilise pour purifier l'acide chlorhydrique 
obtenu de nombreuses sources. 

Le dessin annexe donne a titre d'exemple non 
limitatif est un diagramme de circulation sche- 
matique d'un mode de mise en ceuvre du 
proc6d^ perfectionne de purification de l'acide 
chlorhydrique de la presente invention. 

Dans le proced6 de purification perfectionne 
de la presente invention, l'acide chlorhydrique 
gazeux contenant des impuretes condensables 
et/ou liquefiables, comme de Feau et des 
composes organiques et inorganiques reactifs, 
est traite pour eliminer la quasi-totalite de 
Feau du HC1 gazeux et au moins la portion 
des composes organiques et inorganiques qui 
se solidifiera par compression ulterieure du 
HC1 gazeux a une pression de liquefaction. Le 
gaz ainsi traite est ensuite comprime a une 
pression de liquefaction convenable, avanta- 
geusement au moins trois atmospheres environ, 
et il est introduit dans une zone de fraction- 
nement, dans laquelle il est mis en contact 
a contre-courant avec de l'acide chlorhydrique 
liquide tandis que des conditions de reflux 
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sont maintenues dans la zone de fractionne- 
ment. Une fraction liquide contenant des impu- 
retes a point d'ebullition plus eleve que celui 
de HC1 est enlevee d'une fagon a peu pres 
continue de la partie inferieure de la zone 
de fractionnement et im produit acide chlo- 
rhydrique purine, pratiquement exempt d'im- 
puretes bouillant a d'assez hautes temperatures, 
est recueilli de la partie superieure de la zone. 
Le produit acide chlorhydrique purine peut 
etre recueilli sous la forme d'un gaz, ou i] peut 
etre liquefie ou condense. La liquefaction du 
produit acide chlorhydrique peut etre avanta- 
geuse pour realiser une purification supple- 
mentaire de l'acide chlorhydrique gazeux, 
comme par exemple quand des quantites appre- 
ciables d'impuretes non condensables et/ou 
d'impuretes ayant un point d'ebullition au- 
dessous de celui de l'acide chlorhydrique aont 
presentes. 

Des exemples non limitatifs des impuretes 
qui peuvent etre separees de HC1 gazeux par 
le procede de la presente invention sont l'eau ; 
le chlore ; des hydrocarbures aliphatiques 
inferieurs halogenes comme le tetrachlorure 
de carbone, le trichlorethylene, l'hexachloro- 
ethane, le pentachloro-ethane, le perchloro- 
ethylene, l'hexachlorobutadiene, ainsi que 
d'autres analogues halogenes ; des hydrocar- 
bures alicycliques halogenes, comme l'hexa- 
chlorocyclopentadiene, l'octachlorocyclopentene 
et les composes du meme genre ; des 
composes aromatiques comme 1'hexachloroben- 
zene ; des composes inorganiques comme le 
chlorure de nickel, le chlorure de fer, le tetra- 
chlorure de titane, le tetrachlorure de silicium 
et d'autres halogenures metalliques, et les 
composes du meme genre. De plus, le present 
procede e'est revele particulierement utilisable 
pour la purification du HC1 obtenu comme sous- 
produit dans des operations de flnoration pour 
la production de composes fluoro-chlores 
mixtes. En raison du HF contenu dans ce HC1 
obtenu comme sous-produit, on a trouve que 
le present procede est a peu pres le seul utili- 
sable industriellement pour separer le HF et 
le HC1. 

Plus precisement. le procede de la ure=ente 
invention comprend les operations suivantes : 
1° traitement prealable du HC1 gazeux brut 
pour enlever l'eau et les autres impuretes qui 
peuvent avoir un effet nuisible sur le rcste 
de la purification du procede : 2° compression 
du HC1 partiellement purine a une uression 
de liquefaction ; et 3° distillation fractionnee 
du HC1 comprime nonr qu'on obtienne un pro- 
duit HC1 pnrifie. En ce qui conceme d'abord 
1'operation de traitement prealable, comme on 
l'a indiorue ci-desms. l'acide chlorhvdrique. et 
en particulier l'acide chlorhvdrimip obtenu 
comme sous-produit. peut contenu- des impure- 
tes comme l'eau et des composes organiques 



et/ou inorganiques reactifs et/ou solides 
qui doivent etre elimines, ou du moins 
reduits a de bas niveaux avant que les 
deux autres operations de traitement de la 
presente invention puissent etre effectuees. 
H y a lieu de noter que quand la seule impu- 
rete presente dans l'acide chlorhydrique en 
quantites appreciables est le chlore, le traite- 
ment prealable de l'acide chlorhydrique peut 
n'etre pas necessaire avant la compression et 
le fractionnement. Comme on l'expliquera plus 
en detail ci-apres, totitefois, la presence de 
chlore limite la temperature maximale admis- 
sible dans une partie quelconque du systeme a 
150 °C environ, du moins si on doit utiliser de 
l'acier doux comme matiere principale pour 
la construction des elements du systeme. A ce 
propos, il y a lieu de noter qu'un avantage 
important du present procede est que l'acier 
doux peut etre utilise pour la construction de 
la quasi-totalite des elements du syBteme, 
contrairement aux procedes de la technique 
anterieure qui exigeaient 1'utilisation de mate- 
riaux de construction couteux et souvent fra- 
giles pour resister aux conditions corrosives 
rencontrees dans ces procedes anterieurs. 

On a trouve que l'une des impuretes les 
plus genantes dans l'acide chlorhydrique, du 
moins en ce qui concerne 1'effet nuisible sur 
les appareils en acier, est l'eau. Par consequent, 
il est important qu'avant la compression a la 
pression de liquefaction, l'acide chlorhydrique 
gazeux sort traite de facon a reduire sa teneur 
en eau a une proportion maximale d'environ 
100 parties par million, et de preference a 
moins de 50 parties par million. De nombreuses 
methodes utilisables pour effectuer cette elimi- 
nation desiree de l'eau de l'acide chlorhydrique 
gazeux seront evidentes pour les hommes de 
l'art. Par exemple, l'acide chlorhydrique gazeux 
peut etre mis en contact avec un adsorbant 
solide, comme du gel de Bilice, du gel d'alu- 
mine, un tamis moleculaire, etc., pour effectuer 
l'elimination de l'eau. Quand ces adsorbants 
deviennent satures de l'eau enlevee au ITC1 
gazeux, ils peuvent etre reactives par chauffape, 
et ainsi ils peuvent etre reutilises pour de 
nombreux cycleB. Dans une autre methode, 
l'acide chlorhydrique gazeux est mis en contact 
avec un reactif chimique qui se combinera 
avec l'eau. Des reactifs typiques sont ceux qui 
forment un hydrate, comme l'acide sulfurioue, 
le chlorure de calcium, etc., on on peut utilizer 
un reactif qui forme avec l'eau un sous-produit 
inoffensif, comme des reactifs comprenant des 
chlorures d'acides, le chlorure de thionvle. etc. 
Ouand on utilise des reactifs qui forment un 
hydrate, ils peuvent etre reactives par chauf- 
faee. d'une maniere similaire a l'adsorbant 
solide. Onand les reactifs utilises sont ceux 
qui forment des sous-produits inoffensifs. ou 
peut se d6barrasser des sous-produits formes. 
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Comme autre variante, l'eau presente dans 
l'acide chlorhydrique peut etre eliminee en 
refroidissant le gaz pour former une phase 
aqueuse condensee qui est ensuite separee du 
HC1 gazeux. Diverges methodes peuvent etre 
utilisees pour effectuer le refroidssement desire 
du gaz, ces methodes comprenant de nom- 
breuses techniques d'echange de chaleur par 
contact direct et indirect. Comme la tempera- 
ture k laquelle l'acide chlorhydrique est 
refroidi dependra, en partie au moms, de la 
pression a laquelle le gaz est manipule, il pent 
etre avantageux d'effectuer le refroidiasement 
du gaz sous pression, par exemple d'environ 1 
a environ 4 atmospheres. Ceci non seulement 
rend possible de condenser l'eau presente 
comme impurete dans le HQ k une temperature 
plus elevee, reduisant ainsi 1'equipement de 
refrigeration necessaire, mais constitue aussi 
«n etage de compression initial pour l'acide 
chlorhydrique qui doit etre finalement 
comprime a la pression de liquefaction. L'eau 
condensee dans le HC1 gazeux pent etre ensuite 
cnlevee. par diverses methodes, comme. par 
exemple par precipitation electrostatiqne, en 
faisant passer le gaz k travers un appareil ^'en- 
levement des buees, etc. 

Comme on 1'a indique ci-dessus, leg impu- 
retes organiques et inorganiques autres que 
l'eau peuvent etre enlevees aussi de l'acide 
chlorhydrique dans cette operation de traite- 
ment prealable. En general, il est avantageux 
d'enlever la quasi-totalite des impuretes orga- 
niques ou inorganiques qui peuvent former des 
matieres solides dans le systeme de compression 
ulterieur et qui peuvent aussi avoir un effet 
nuisible sur les operations ulterieures de puri- 
fication. L'elimination des substituante orga- 
niques peut s'effectuer en refroidissant le HC1 
gazeux de fagon k condenser les impuretes et 
en separant ensuite la matiere condensee du 
gaz. Dans certains cas, on a trouve avantageux 
pour enlever ces matieres organiques et inor- 
ganiques de laver l'acide chlorhydrique gazeux 
an moyen d'un liquide de lavage bouillant a 
haute temperature, comme les composes orga- 
niques bouillant k haute temperature. Dans 
ces cas, on a trouve que les effets avantageux 
du refroidissement et du lavage peuvent etre 
obtenus en utilisant un liquide de lavage 
refroidi ou refrigere. 

La methode preferee pour enlever k la fois 
les impuretes organiques et inorganiques, y 
compris l'eau, dans l'operation de" traitement 
prealable du gaz, consiste k refroidir le gaz 
pour condenser les impuretes avec elimination 
ulterieure de ces impuretes condensees, de pre- 
ference en faisant passer le gaz k travers un 
appareil d'enlevement des buees. Comme cette 
methode est applicable pour enlever k la fois 
l'eau et les impuretes organiques et inorga- 
niques, il est generalement avantageux que 



l'elimination de ces impuretes soit effectuee 
simultanement, dans une operation unique de 
condensation et d'enlevement des buees, plutot 
que successivement. De cette maniere, le 
nombre d'operations separees a effectuer dans 
cette partie traitement prealable du procede 
est reduit, avec la simplification resultanle du 
procede et la reduction de prix de revient 
correspondante. 

Dans l'execution de l'operation de traitement 
prealable preferee de la presente invention, le 
HC1 gazeux brut, contenant des quantites asscz 
petites d'impuretes organiques comme le tetra- 
chlorure de carbone, le trichlorethylene, 
le perchloro-ethylene, 1'hexachlorobutadiene, 
l'hexachlorocyclopentadiene, l'octachlorocyclo- 
pentene, 1'hexachlorobenzene, l'hexachloro- 
ethane, le pentachloro-ethane, des substances 
inorganiques comme le chlore, les silicates 
d'aluminium et de magnesium, des halogenures 
metalliques, comme les chlorures metalliques, 
etc., est introduit dans un compressenr dans 
lequel il est comprime a une pression comprise 
entre environ 1 et environ 4,2 kg/cm 2 . De 
preference, le gaz est comprime k une pres- 
sion comprise entre environ 2,1 et environ 
3,2 kg/cm 2 , par exemple a une pression de 
2,4 k 2,8 kg/cm 2 . Pour cette compression, de 
nombreux types differents de compresseurs se 
sont reveles utilisables. Par exemple, d'excel- 
lents resultats ont ete obtenus en utilisant un 
compresseur du type turbine Nash. Quand on 
utilise un tel compresseur, toutefois. il est 
avantagetrx que le liquide d'etancheite txtilise 
ne soit pas un liquide qui ajoutera des impu- 
retes au HC1 gazeux que l'on comprime. Bien 
que de nombreux liquides d'etancheite diffe- 
rents puissent etre utilises, l'acide sulfurique 
concentre s'est revele particulierement utili- 
sable en ce que non seulement il n'ajoute 
pas d'impuretes au HC1 gazeux, mais de 
plus il agit comme agent de dessiccation pour 
aider k l'elimination de toute vapeur d'eau 
presente dans le gaz. On se rendra compte. evi- 
demment, que d'autres liquides d'etancheite 
peuvent etre utilises dans le compresseur du 
type k turbine Nash, ou qu'on peut utiliser des 
compresseurs autres que ceux du type k turbine 
Nash. 

Le HC1 gazeux ainsi comprime, toujours sous 
les pressions indiquees ci-dessus, est ensuite 
refroidi suffisamment pour effectuer la conden- 
sation de la majeure partie des impuretes autres 
que le chlore presentes dans le HC1 gazeux. 
En general, le gaz est refroidi k une tempera- 
ture comprise entre environ 10 °C et environ 
— 10 °C. De ce point de vue, on a trouve 
avantageux que le gaz ne soit pas refroidi k 
une temperature nettement au-des^ous de 
— 15 °C environ, car dans certains cas il s'est 
produit un engorgement de l'appareil lors de 
l'utilisation de ces temperatures extremement 
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basses. On pense qu'une partie de cet engorge- 
ment peut etre attribute a la formation d'un 
hydrate solide de l'acide chlorhydrique qui se 
forme aux temperatures plus basses que 
— 15 °C environ. Par consequent, il est prefe- 
rable que le HC1 gazeux soit refioidi a line 
temperature comprise entre environ 0 et envi- 
ron — 10 °C. 

Ce refroidissement peut s'effectuer en utili- 
sant diverses methodes. Par exemple, on peut 
utiliser des methodes d'echange indirect de 
chaleur dans lesquelles on fait passer le gaz 
en contact avec une surface refroidie. comme 
des serpentins de refroidissement dans lesquels 
on fait circuler un fluide de refroidissement. 
En variante, l'acide chlorhydrique gazeux brut 
comprime peut etre refroidi par refrigeration 
par contact direct, comme par exemple en le 
faisant passer k travers une tour garnie en 
contact a contre-courant avec un milieu liquide 
de refroidissement. De nombreux types diffe- 
rents de milieux de refroidissement peuvent 
etre utilises, pourvu qu'ils ne polluent pas 
l'acide chlorhydrique gazeux avec lequel ils 
sont en contact. Par exemple, des matieres 
organiqnes bouillant a haute temperature, 
comme celles qui sont condensees a partir 
du courant gazeux d'acide chlorhydrique qu'on 
traite, peuvent etre refoidies par de nombreux 
moyens commodes, comme par exemple en 
les faisant passer en contact avec un serpentin 
de refrigeration, apres quoi elles sont mises 
en contact a contre-courant avec le courant 
de HC1 gazeux a purifier pour effectuer 
son refroidissement et la condensation des 
impuretes dans le courant de gaz. De cette 
maniere, ou en utilisant d'autres techniques 
de refroidissement equivalentes, la quasi-tota- 
lite de 1'eau et des impuretes organiques bouil- 
lant a haute temperature ainsi qu'une fraction 
importante des impuretes organiques bouillant 
a basse temperature et des impuretes inorga- 
niques sont condensees ou solidifiees dans le 
courant de gaz sous la forme d'un brouillard. 

Une fois que le brouillard d'impuretes s'est 
forme dans l'acide chlorhydrique gazeux, le 
gaz toujours sous la pression indiquee oi-dessus 
est sounds a un traitement supplemental pour 
separer le brouillard d'impuretes du gaz. Ici 
encore, de nombreuses methodes differcntes 
sont utilisables pour effectuer Telimination du 
brouillard du gaz. Par exemple, l'acide chlorhy- 
drique gazeux contenant le brouillard d'im- 
puretes peut etre passe a travers des precipi- 
tateurs electrostatiques, des apparcils d'cnle- 
vement des buees du type mecanique, tels que 
des cyclones, des appareils d'enlevement des 
buees du type k collision, comme ceux utilisant 
des tapis ou tampons de diverses matieres 
fibreuses comme les fibres de verre, les fibres 
ceramiques, les fibres de silicate d'aluminium, 
des fibres metalliques, des fibres de matieres 



plastiquea, etc. Pour la simplicite de l'opera- 
tion, on a trouve que le brouillard d'impuretes 
dans le courant de HC1 gazeux est de preference 
enleve en utilisant un dispositif d'enlevement 
des buees du type k collision, comme un dispo- 
sitif utilisant un tampon filtrant de fibres de 
silicate d'aluminium. En operant de cette 
maniere, la teneur en eau du HC1 gazeux qu'on 
traite est reduite au-dessous d'environ 100 par- 
ties par million, et generalement au-dessous 
d'environ 50 parties par million, en volume. 
De plus, des quantites notables des impuretes 
organiques bouillant a haute temperature, 
comme les butadienes chlores, cyclopentadienes, 
cyclopentenes, benzenes, etc., sont aussi elimi- 
nees. Bien que des quantites appreciables de 
certaines matieres organiques bouillant a basse 
temperature, comme le trichlorethylene, le 
perchloro-ethylene, le tetrachlorare de caibone, 
le chloroforme, etc., puissent etre eliminees 
aussi, comme on 1'expliquera plus en detail 
ci-apres, il est avantageux qu'au moins un pen 
de ces matieres organiques reste dans le gaz, 
car leur presence s'est revelee avoir des effets 
favorables durant le traitement ulterieur dn 
gaz. Par consequent, on a trouve avantageux 
que le HC1 gazeux obtenu par cette operation 
de compression partielle, de refroidissement et 
d'enlevement des buees contienne de telles 
matieres organiques bouillant a basse tempera- 
ture a raison d'au moins environ vingt fois le 
volume de toute eau restant dans le gaz, par 
exemple environ 0,1 % du poids du HC1 gazeux. 
Des quantites notablement superieures de ces 
matieres organiques bouillant a basse tempe- 
rature peuvent etre presentes dans la composi- 
tion, par exemple des quantites all ant jusqu'ft 
environ 5 % du poids du HC1 gazeux. En 
raison deB effets avantageux obtenus quand de 
telles quantites de ces matieres organiques 
bouillant a basse temperature sont presentes 
dans le HC1 gazeux durant les traitements 
ulterieurs, quand le gaz ne contient pas ces 
matieres organiques k raison d'au moins la 
quantite minimale d'environ 0,1 % en poids, 
il peut etre avantageux d'ajouter ces matieres 
au gaz avant les traitements ulterieurs de 
purification. 

Une fois terminee 1'operation de traitement 
prealable decrite ci-dessus, le gaz est comprime 
a une pression de liquefaction convenabJe, 
comprise de preference entre environ 3 et 
environ 30 atmospheres, l'intervalle d'environ 
15 a environ 20 atmospheres etant particulie- 
rement prefere. Comme on l'a indique ci-dessus, 
il est avantageux que la temperature de l'acide 
chlorhydrique gazeux ne depasse pas 150 ''C 
environ, et de preference qu'elle soit au-dessous 
de 130 °C environ durant tout le processus de 
purification. Comme une quantite de chaleur 
appreciable est fournie au gaz durant sa 
compression, il est avantageux que la tempera- 
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ture du gaz au moment ou on commence la 
compression soit aussi basse que possible afin 
de reduire au minimum, dans toute la mesure 
possible, le refroidissement necessaire durant 
f operation de compression. En consequence, 
il est preferable que la temperature du HC1 
gazeux, au moment ou on commence la com- 
pression, ne soit pas notablement Buperieure 
a la temperature du gaz au moment de l'opera- 
tion de condensation et d'enlevement des buees, 
c'est-a-dire 0 °C environ. II y a bleu de noter, 
toutefois, que de si basses temperatures du gaz 
au debut de l'operation de compression ne sont 
pas essentielles et que des temperatures nota- 
blement plus elevees que 0 °C, par exemple 
des temperatures allant jusqu'a 20 on 30 °C 
ou meme au-dela, peuvent etre utilisees tant 
qu'un refroidissement suffisant du gaz durant la 
compression est effectue de facon a maintenir 
le gaz a une temperature qui est de preference 
au-dessous de 150 °C environ, et en particulier 
au-dessous de 130 °C. 

En ce qui concerne la methode et les appa- 
reils de compression qu'on utilise, il y a lieu 
de noter qu'ils peuvent etre de divers types 
convenables. Par exemple, le comprcsseur peut 
etre un compresseur a piston, centrifuge, radial, 
etc., le type particulier utilise dependant de 
l'echelle de l'operation, de la pression desiree 
et d'autres facteurs du meme genre. De prefe- 
rence, et en particulier quand la pression a 
laquelle le gaz est comprime est comprise 
entre environ 15 a 20 atmospheres, on peut 
utiliser un compresseur a piston. H doit y 
avoir un nombre suffisant d'etages de compres- 
sion, avec refroidissement entre les etages de 
facon a maintenir le gaz au-dessous de la 
limite maximale de temperature. En general, 
on a trouve que des resultats satisfaisants sont 
obtenus en utilisant un compresseur a denx 
etages dans lequel le gaz est comprime entre 
environ 2,5 et environ 7,7 kg/cm 2 dans le 
premier etage et jusqu'a environ 18,3 kg/cm 2 
dans le second etage. Avec un tel compresseur, 
le refroidissement du gaz peut etre realise en 
utilisant de norobreux types differents d'appa- 
reils de refroidissement, comme par exemple un 
appareil de refroidissement intermediaire a 
calandre et tubes, ou un appareil du meme 
genre. Dans un mode de mise en ceuvre parti- 
culier du procede de la presente invention, on 
a trouve avantageux d'effcctuer le refroidisse- 
ment du gaz apres le second etage de compres- 
sion par contact indirect du gaz avec le produit 
HC1 purine detendu en utilisant un echangeur 
de chaleur du type a calandre et tubes. 

En ce qui concerne la temperature maximale 
du gaz, en particulier dans la partie compres- 
sion du procede, comme on l'a indique ci- 
dessus, le HO gazeux est maintenu a une tem- 
perature au-dessous de 150 °C environ, et de 
preference au-dessous de 130 °C environ. A 



des temperatures du gaz nettement au-dessus 
de ces valeurs, on a trouve qu'il se produit une 
corrosion appreciable du materiel, en particu- 
lier quand il est en acier. Ainsi, en maintenant 
les temperatures du gaz au-dessous du maxi- 
mum, le materiel en acier peu couteux peut etre 
utibise sans etre sujet a une corrosion ou une 
attaque excessive par le chlore present dans 
le HC1 gazeux subissant le traitement. De plus, 
on a trouve qu'a de plus hautes temperatures 
du gaz, il se produit une chloration therinique 
de nombreuses impuretes organiques dans le 
HC1 gazeux. Les matieres formees par cette 
chloration thermique peuvent etre solidcs, ou 
ce peuvent etre des liquides bouillant a haute 
temperature qui peuvent se deposer ou se 
condenser dans le systeme de compression. 

Une fois le HC1 gazeux comprime a la pres- 
sion de liquefaction desiree, par exemple de 
15 a 20 atmospheres, il est soumis a un frac- 
tionnement, par exemple a une distillation 
fractionnee, sous pression. II y a lieu de noter 
que le HC1 gazeux comprime peut etre introduit 
directement dans une colonne de fractionne- 
ment, ou si on le desire, peut etre partiellement 
ou completement condense et introduit dans 
la colonne sous la forme d'un liquide ou d'un 
melange vapeur-liquide. 

Dans cette operation de distillation fraction- 
nee, l'acide chlorhydrique gazeux sous pression 
est introduit dans la colonne de fractionnement 
et est mis en contact a contre-courant avec de 
l'acide chlorhydrique liquide. La quantite de 
cet acide chlorhydrique liquide avec laquelle 
l'acide chlorhydrique gazeux dans la colonne de 
fractionnement est mis en contact sera au moins 
celle suffisante pour permettre un reflux dan* 
la colonne de distillation. Tres commodement, 
le HC1 liquide pour ce reflux peut etre obtenu 
en condensant au moins une partie du produit 
HC1 purine obtenu par le procede et en rame- 
nant la portion ainsi condensee a la zone de 
fractionnement. En variante, evidemment, on 
peut utiliser un HC1 liquide provenant de 
nombreuses autres sources. 

La zone de fractionnement ou la colonne de 
distillation qu'on utilise peuvent etre de types 
nombreux et divers, pourvu qu'elles comportent 
un nombre suffisant d'unites de transfert ou 
de plateaux pour effectuer le fractionnement et 
la purification desires de l'acide chlorhydrique 
gazeux. Comme les temperatures du gaz qu'on 
traite sont maintenues au-dessous du point oil 
il se produit une corrosion appreciable de 
1'appareil par le chlore, la colonne peut etre 
en acier doux ou en acier faiblement allie. 
Avec de telles matieres, une simple colonne 
a plateaux s'est revel6e satisfaisante pour rem- 
plir les conditions exigees par le procede et 
fournir la souplesse et les conditions operatoires 
deairees. 

En general, le nombre d'unites de transfert 
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ou de plateaux theoriques necessaires dans 
la colonne dependra de la nature et de la 
concentration des impuretes dans le HC1 gazeux 
qu'on traite, de la purete desiree dans le pro- 
duit HC1, de la nature du residu de distillation 
ou du courant liquide a decharger de la 
colonne, etc. Comme le chlore et tous lee 
compos6s organiques chlores et compose? inor- 
ganiqucs chlores ont des temperatures d'ebulli- 
tion au-dessus de cclle de l'acide chlorhydrique 
liquide, ces impuretes sont eliminees avec le 
residu de distillation de la colonne de distil- 
lation fractionnee. De plus, si l'acide clilorhy- 
drique recueilli comme produit de tete de la 
colonne contient des gaz non condensables 
comme l'azote, 1'oxygene, l'hydrogene, etc., 
une liquefaction ulterieure de l'acide chlorhy- 
drique purine permettra la separation de ces 
matieres. 

Quand l'acide chlorhydrique gazeux est intro- 
duit dans la colonne de fractionnement et que 
des conditions de reflux sont maintenues dans 
la zone de fractionnement de la colonne, on 
obtient dans la partie inferieure de la zone 
ou colonne de fractionnement une portion 
liquide qui contient la quasi-totalite des impu- 
retes de l'acide chlorhydrique gazeux. D'une 
fa con generale, on a trouve avantageux de 
munir la colonne de distillation ou de fraction- 
nement d'un moyen de chauffage ou d'un 
rebouilleur dans lequel la portion liquide ou 
le residu de la colonne de fractionnement est 
introduit d'une maniere pratiquement continue. 
Dans le rechauffeur ou rebouilleur, cette por- 
tion liquide est au moins partiellement vapo- 
risee et la vapeur est reintroduce dans la 
colonne de fractionnement ou de distillation 
et passee de bas en haut a travers cette colonne 
de la meme maniere que l'acide chlorhydrique 
gazeux qui est introduit dans la colonne. De 
cette maniere, on obtient une separation plus 
complete de l'acide chlorhydrique gazeux et 
des impuretes qu'il contient et on trouve qu'il 
se produit tres peu de perte de l'acide chlo- 
rhydrique du systeme, avec comme conpequence 
de hauts rendements operatoires. 

Comme on l'a indique ci-desaus. on a trouve 
qu'il est avantageux que la quantite des 
matieres organiques liquides obtenues dans la 
partie inferieure de la zone de fractionnement 
et passees dans la partie rebouilleur represente 
au moins environ 0,1 °f 0 du poids de l'acide 
chlorhydrique gazeux qu'on traite, et de prefe- 
rence qu'elle soit comprise entre environ 0,2 
et environ 5 % du poids de cet acide chlorhy- 
drique. Cette fraction de matieres liquides pro- 
venant de la partie inferieure de la zone de 
fractionnement s'est revelee jouer le role de 
purge efficace pour enlever certaines des impu- 
retes qui n'ont pas ete completement eliminees 
dans la partie traitement prealable du nrocede, 
en particulier l'eau. Comme on l'a indique, il 



peut etre avantageux d'ajouter des matieres 
organiques chlorees a points d'ebullition asscz 
bas, comme le tetrachlorure de carbone, le 
trichlorethylene, le perchloro-ethylene, etc., 
dans la zone de chauffage ou le rebouilleur 
quand la quantite de matieres liquides intrc- 
duites dans le rebouilleur a partir de la colonne 
de distillation n'est pas au moins environ 0,1 c /o 
du poids du HC1 gazeux qu'on traite. 

A partir de la partie rebouilleur de l'equipe- 
ment de fractionnement, on peut ai on le 
desire se debarrasser du melange liquide de 
chlore et de matieres organiques. En variante, 
le chlore peut etre extrait des composes orga- 
niques du melange dans une seconde colonne 
ou un evaporateur auxiliaire. En general, dans 
ce cas, on peut se debarrasser de la portion 
organique obtenue. Si on le desire, le chlore 
extrait des matieres organiques peut etre rein- 
troduit dans le courant d'alimentation en chlore 
de la reaction de chloration organique par 
laquelle on obtient l'acide chlorhydrique impur 
comme sous-produit. 

En soumettant l'acide chlorhydrique gazeux 
introduit dans la zone dc fractionnement a des 
conditions de reflux en le faisant passer a 
contre-courant d'acide chlorhydrique liquide, 
on obtient dans la partie superieure de la zone 
de fractionnement ou de la tour de distillation 
un acide chlorhydrique gazeux tres purifie. On 
trouve que ce HC1 gazeux ne contient pas plus 
d'environ 50 parties par million d'eau, moins 
d'environ 1 % de chlore (de 1% a 20 % de 
la quantite initialement presente), moins d'en- 
viron 100 parties par million d'impuretes orga- 
niques et pas plus d'environ 50 parties par 
million d'impuretes inorganiques. En utiliaant 
des plateaux supplementaires, la teneur en 
chlore peut meme etre reduite encore, a moins 
d'environ 100 parties par million. On a trouve 
que pratiquement la seule impurete pouvant 
etre presente dans l'acide chlorhydrique impur 
qu'on traite qui n'est pas eliminee par le 
procede de la presente invention est l'anhy- 
dride carbonique. En general, cette maticre 
distille en meme temps que l'acide chlorhy- 
drique dans la zone de fractionnement, et par 
consequent, elle n'est pas eliminee. Habituel- 
lement, toutefois, l'anhydride carbonique est 
normalement present seulement en quantites 
assez petites et il est generalement considere 
comme une impurete relativement inoffensive 
dans l'acide chlorhydrique gazeux. 

Comme on l'a mentionne precedemment. le 
produit acide chlorhydrique gazeux purifie 
obtenu au sommet de la zone de fractionnement 
peut, si on le desire, etre au moins partielle- 
ment condense pour fournir l'acide chlorhy- 
drique liquide necessaire pour le reflux dans 
la colonne de fractionnement. Bien que dans 
certains cas on puisse condenser la totality de 
l'acide chlorhydrique gazeux purifie, comme 
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par exemple quand on desire un produit 
liquide, ou une separation des gaz non conden- 
sables, la quantite de HC1 gazeux qui^ est 
condensee est generalement celle qui eat neces- 
saire pour le reflux, le reste etant enleve comme 
produit gazeux. Le rapport en poids entre le 
reflux et le produit gazeux peut etre compris 
entre environ 0,1:1 et environ 5:1, bien que 
souvent on puisse utiliser des rapports non 
compris entre ces limites, suivant les conditions 
operatoires particulieres utilisees, 

Apres la condensation partielle du HC1 
gazeux purifie, le gaz non condense qui reste, 
toujours sous une pression comprise de prefe- 
rence entre environ 15 et environ 20 atmos- 
pheres, est recueilli comme produit purifie et 
peut etre utilise ensuite dans de nombreux 
procedes industriels. De preference, toutefois, 
avant que le produit gazeux ne soit recueilli, 
il est passe, toujours sous pression, au compres- 
seur dans lequel on le laisse se detendre et 
absorber de la chaleur, refroidissant ainsi le 
HC1 gazeux impur obtenu comme sous-produit 
qui subit une compression. 

La figure unique du dessin est un diagramme 
schematique d'un mode de mise en ceuvre 
prefere du procede de la presente invention. 
Comme on le voit sur ce dessin, l'acide chlorhy- 
drique brut, contenant diverses impuretes men- 
tionnees precedemment, est sounds a une trai- 
tement prealable dans lequel la quasi-totalite 
de l'eau, ainsi que des quantites appreciables 
d'impuretes organiques, sont enlevees de l'acide 
chlorhydrique. Comme on l'a indique, ce traite- 
ment prealable comporte de preference une 
compression partielle du HC1 gazeux a une 
pression. comprise entre environ 1 et environ 
4 atmospheres, suivie d'un refroidissement du 
gaz pour condenser l'eau et les autres impuretes 
presentes et pour former un brouillard dans le 
HC1 gazeux. Ensuite, le brouillard est de pre- 
ference separe en faisant passer le gaz a travers 
un dispositif d'enlevement des buees du type 
a collision. Apres le traitement prealable, le 
HC1 gazeux est encore comprime, de preference 
a une pression comprise entre environ 3 ou 4 
et environ 30 atmospheres. Le gaz ainsi 
comprime est ensuite passe dans une tour de 
distillation dans laquelle on effectue un frac- 
tionnement dans des conditions de reflux tout 
en maintenant toujours le gaz sous pression. La 
tour de distillation est munie d'un rebouilleur 
dans lequel la portion liquide ou le residu de 
la zone de distillation est introduit, chauffe 
pour effectuer une vaporisation au moins par- 
tielle, la portion non vaporisee etant passee a 
un evaporateur dans lequel le chlore est s6pare 
de la portion organique de la matiere. La tour 
de distillation ou de fractionnement e3t munie 
aussi d'un condenseur, a travers lequel on peut 
faire passer au moins une partie du produit 
HC1 gazeux purifie de facon k fournir une quan- 



tite suffisante de HC1 liquide, comme necessaire 
pour le reflux dans la tour. Le reste du HC1 
gazeux est alors recueilli comme produit gazeux 
purifie. En variante, comme on l'a represente 
en pointille, le produit gazeux, toujours sous 
pression, peut etre ramene dans le compresseur 
dans lequel on le laisse se detendre, de prefe- 
rence en contact indirect avec le gaz qui est 
comprime, de fagon a refroidir ce dernier. 
L'effet de refroidissement du produit gazeux 
comprime peut etre utilise a une partie quel- 
conque de la compression, par exemple avant 
ou apres la compression ou pour un refroidis- 
sement entre etages. Apres detente, le HC1 
gazeux purifie est recueilli comme produit 
gazeux du present procede. 

En resume, l'appareil utilise pour la mise 
en ceuvre du procede de la presente invention 
comprend 1° un dispositif convenable de trai- 
tement prealable et de dessiccation pour enlever 
l'eau et les impuretes organiques genantes du 
HC1 gazeux brut, 2° un compresseur, et 3° une 
colonne de fractionnement munie d'un rebouil- 
leur et d'un condenseur, ce condenseur fournis- 
sant le reflux de HC1 liquide pour la colonne. 
De plus, quand on desire une mise en ceuvre 
pratiquement automatique et continue du pre- 
cede, on prevoit aussi les instruments conve- 
nables de controle automatique necessaires 
pour une operation continue sans a-coups. 

Exemple. — Pour illustrer le present pro- 
cede, on donne l'exemple suivant dans lequel 
on purifie un acide chlorhydrique obtenu 
comme sous-produit dans la chloration du 
pentane. On trouve que les impuretes dans 
cette matiere ont la composition moyenne 
suivante : 

Gaz non condensables (COo, O2, H» et N2) : 
moins d'environ 0,5 % en volume. 

Eau : de 0.015 a 0,25 % en poids. 

Constituants organiques : 

Tetrachlorure de carbone : de 0,25 a 2,05 % 
en poids ; 

Tetrachloro-ethylene : de 0 a 1,0 % en poids. 

Des quantites moindres de trichlorethylene, 
d'hexachlorocyclopentadiene et d'octachloro- 
cyclopentene sont egalement presentes. Un 
courant de ce gaz sous-produit est introduit 
dans la partie traitement prealable du procede 
comme decrit ci-dessus. Cette partie du procede 
comprend une turbine du type Nash dans 
laquelle le gaz est comprime a une pression 
relative d'environ 2,5 kg/cm 2 et une tour de 
lavage dans laquelle le gaz comprime est intro- 
duit et lave a contre-courant par de 1'hexa- 
chlorobutadiene maintenu a une temperature 
comprise dans l'intervalle approximatif de — 10 
a 0 °C. Ensuite, le gaz est passe a travers un 
dispositif d'enlevement des buees du type a 
collision, qui utilise un tampon filtrant de 
fibres de silicate d'aluminium. Le gaz ainsi 
traite est ensuite comprime dans un compres- 
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seur a troia etages a une pression operatoire 
d'environ 17,5 kg/cm 2 . Un refroidissement entre 
etages est prevu dans le compresseur pour 
enlever la chaleur de compression et pour 
maintenir la temperature maximale du gaz 
au-dessous de ] 30 °C environ. Le refroidisse- 
ment du gaz apres l'etage final de compression 
est obtenu par contact indirect entre le gaz 
comprime et le produit gazeux en coura de 
detente obtenu dans le procede. 

Le gaz comprime, a une temperature d'en- 

Tableau 

Fractionnement de I'acide chlorhydrique liquide 



viron 25 a 30 °C, est ensuite introduit sur un 
plateau choisi d'une colonne de fractionnement 
en acier a 12 plateaux, du type a plateaux a 
calottes. On fait fonctionner la colonne dans 
des conditions de regime stable pendant une 
periode de seize heures environ, apres quoi 
on preleve une serie d'echantillons pour mesu- 
rer 1'emcacite de la purification du HC1. Un 
resume des resultats obtemis dans cinq de ces 
essais est donne dans le tableau suivant. 



Chlore dans la charge, % en poids .... 
Alimentation (position du plateau) (1) 
Debit d'alimentation en gaz, kg/h .... 

Reflux de HC1 liquide, kg/h 

Produit gazeux enleve, kg/h 

Chlore dans le produit gazeux, % en 

Composes organiques dans le produit, 

% en poids 

Cblore dans le residu : 



9 en poids) . 



0,640 
0,0086 



0,200 
0,0156 



I Au-deteua du plateau Indlque, en comptent vei 
Char 9 « introduce «oua le plateau Inferleur - 

) Durant toute la periode de marohe de et 
debarraaseee de chlore et de HCI dans u 



e la colonne de 12 plateaux. 



La quantite se monte de 2 a 3 % du poids du 
gaz introduit, et ces matieres comprennent d'en- 
viron 40 a 60 % de CCL, ; de 15 a 40 % de 
QjClo; de 0 a 26% de C 2 CL. ainsi que de 
C 2 HC1 3 et des proportions assez faibles de 
C+Cle provenant du liquide de lavage. Un peu 
de chloration du C 2 C1 4 (en C 2 Cl a ) et du 
C2HQ3 (en C2HCI5) se produit dans le 
compresseur et dans la colonne. 

On voit par ces resultats que grace au procede 
de la presente invention, on obtient une sepa- 
ration extremement efficace entre I'acide chlo- 
rhydrique gazeux et les impuretes qu'il con- 
tient, et qu'on obtient un produit HCI tres 
purine. II y a lieu de noter que, evidemment, 
la partie fractionnement du procede n'a pas 
besom d'etre conduite dans une colonne a 
plateaux a calottes, car une separation et un 
fractionnement convenables peuvent etre obte- 
nus aussi en utilisant d'autres colonnes garnies, 
des colonnes a plateaux-tamis, etc. 

On obtient des separations encore meilleures, 
avec des teneurs en chlore allant jusqu'a moins 
de 100 parties par million par exemple, quand 
on utilise plus de plateaux dans la colonne. 

Exemple 2. — On repete le mode operatoire 
de 1'exemple 1 en utilisant un acide chlorhy- 
drique obtenu comme sous-produit dans la 
chloration du pentane, qui contient environ 
17,1 % en poids de chlore, moins d'environ 



1 % en poids de gaz non condenaables (C0 2 , 
0 2 , N 2 et H 2 ) et environ 4,2 % en poids de 
composes organiques chlores, comprenant du 
tetrachlorure de carbone, du trichlorethylene, 
du tetrachloro-ethylene, du pentachloro-ethane, 
de l'hexachloro-ethane, de l'hexachlorocyclo- 
pentadiene, de l'octachlorocyclopentene, etc. 

On introduit ce gaz dans la partie de trai- 
tement prealable du procede a un debit d'en- 
viron 1 169 kg/h (1 027 kg/h de HCI, 82 kg/h 
de Cl 2 , 49 kg/h de composes organiques et 
environ 11 kg/h de gaz non condensables) . On 
comprime le gaz d'une pression relative d'en- 
viron 0,7 kg/cm 2 a une pression relative 
d'environ 2,5 kg/cm 2 et on 1c fait passer de 
bas en haut a travers un appareil de lavage et 
de refroidissement garni dans lequel il est lave 
k contre-courant par un liquide organique prea- 
lablement condense a partir d'un courant 
d'acide chlorhydrique gazeux obtenu comme 
sous-produit. Le gaz, a une temperature d'envi- 
ron — 10 °C, est ensuite passe a travers un 
dispositif d'enlevement des buees comme a 
1'exemple 1, puis dans un compresseur a deux 
etages. Dans le compresseur, la pression du 
gaz est portee d'environ 2,5 a environ 
8,4 kg/cm 2 danB le premier etage et d'environ 
8,4 a environ 17,5 kg/cm 2 dans le second 6tage. 
On effectue un refroidissement entre les etages 
et le gaz comprime obtenu apres le second 
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etage est refroidi a environ 10 °C par passage 
a travers un echangeur de chaleur refroidi 
par le produit gazeux purine qui se detend, 
comme a l'exemple 1. 

Le gaz ainsi comprime et refroidi est intro- 
duit dans l'espace des vapeurs au-dessus du 
quatrieme plateau d'une colonne de fractionne- 
ment a plateaux de barbotage comportant 
22 plateaux et construite en acier doux. L'acide 
chlorhydrique gazeux est passe de bas en haut 
a travers la colonne en contact a contre-courant 
avec un reflux d'acide chlorhydrique liquide, 
realise a un debit d'environ 1293 kg/h en 
condensant, a environ — 13 °C, une portion du 
produit gazeux anhydride purine obtenu au 
sommet de la colonne. Ce produit gazeux, qui 
est obtenu a raison d'environ 1 003 kg/h, apres 
elimination de la portion a condenser comme 
reflux, se revele contenir seulement environ 
140 parties par million, en poids, de Clg, moins 
de 100 parties par million en poids de compo- 
ses organiques et moins d'environ 1 % en poids 
de gaz non condensables. Ce produit acide 
chlorhydrique purine, sous une pression rela- 
tive d'environ 17,5 kg/cm 2 , est ensuite passe 
a l'echangeur de chaleur pour le second etage 
du compresseur dans lequel il est detendu a 
une pression relative d'environ 3,5 kg/cm 2 pour 
refroidir le gaz comprime venant du compres- 
seur. Ensuite, l'acide chlorhydrique purine est 
disponible comme produit du procede. En 
variante, evidemment, le gaz purine sous une 
pression relative de 17,5 kg/cm 2 pourrait etre 
condense pour effectuer l'elimination de la 
quasi-totalite des impuretes incondensables, 
puis recueilli sous la forme d'un acide chlorhy- 
drique liquide anhydre purine. Le residu 
obtenu dans la colonne de fractionnement est 
detendu a une pression relative d'environ 
3,5 kg/cm 2 et passe ensuite a travers un eva- 
porateur ou un rectificateur pour separer Cl 2 . 
On trouve que les vapeurs venant de l'evapo- 
rateur contiennent environ 88 % en volume de 
Cl 2 et environ 6 % en poids de chloroforme. 

Une separation satisfaisante correspondante 
est realisee quand le HC1 charge comprend 
d'environ 1 a 25 % de HF, comme celui obtenu 
comme sous-produit de la fluoration d'hydrocar- 
bures chlores dans la production de fluoro- 
chloro-hydrocarbures comme les fr6ons. 

II est evident true l'invention n'est pas 
limitee aux modes de mise en ceuvre decrits, 
et que toutes variantes peuvent y etre apportees. 

RESUME 

L'invention concerne notamment : 
1° Un procede de purification de l'acide 
chlorhydrique gazeux contenant de 1'eau et 
des impuretes organiques et/ou inorganicrues, 
qui consiste a enlever de l'acide chlorhydrique 
gazeux la quasi-totalite de 1'cau et an moins 



la portion des impuretes organiques et/ou 
inorganiques qui se sohdifiera lors de la com- 
pression de l'acide chlorhydrique gazeux a une 
pression de liquefaction, a comprimer le gaz 
ainsi traite a une pression de liquefaction 
convenable d'au moins 3 atmospheres environ, 
a introduire le gaz ainsi comprime sous pres- 
sion dans une zone de fractionnement, a mettre 
le gaz en contact a contre-courant dans la zone 
de fractionnement avec de l'acide chlorhy- 
drique liquide, a maintenir des conditions de 
reflux dans la zone de fractionnement, a former 
une fraction liquide contenant les impuretes 
ayant un point d'ebullition au-dessus de celui 
de l'acide chlorhydrique, fraction qui est enle- 
vee d'une facon a peu pres continue d'une par- 
tie inferieure de la zone de fractionnement. et 
a former un produit acide chlorhydrique puri- 
fie, pratiquement exempt d'impuretes bouillant 
a d'assez hautes temperatures, produit qui est 
recueilli k partir d'une portion superieure de 
la zone de fractionnement. 

2° Des modes de mise en ceuvre de ce pro- 
cede presentant les particularites suivantes, 
prises separement ou selon les diverses combi- 
naisons possibles : 

a. La temperature de l'acide chlorhydrique 
gazeux est maintenue au-dessous de 150 °C 
environ ; 

b. La temperature de l'acide chlorhydrique 
gazeux ne depasse pas scnsiblement 130 °C 
environ au cours de toute l'operation ; 

c. L'enlevement de l'eau et des impuretes 
organiques et inorganiques solidifiables est 
effectue en comprimant le gaz contenant ces 
impuretes a une pression comprise entre envi- 
ron 1 et environ 4 atmospheres, en refroidissant 
le gaz ainsi comprime a une temperature ne 
descendant pas sensiblement au-dessous de 
— 10 °C environ, de facon que l'eau et des 
quantites notables des impuretes organiques 
et inorganiques soient condensees pour former 
un brouillard dans le gaz, et a separer ensuite 
le brouillard du gaz ; 

d. On separe le brouillard du gaz en faisant 
passer le gaz a travers un diBpositif d'enleve- 
ment des buees du type a collision ; 

e. L'acide chlorhydrique gazeux qui est 
traite contient de l'acide fluorhydrique comme 
impurete. 

3" Un procede de purification de l'acide 
chlorhydrique gazeux contenant de l'eau, du 
chlore et des impuretes organiques et inorga- 
niques, qui consiste a comprimer le gaz a une 
pression comprise entre environ 1 et environ 
4 atmospheres, a faire passer le gaz ainsi 
comprime en contact a contre-courant avec un 
milieu de refroidissement liquide, de facon que 
le Kaz soit refroidi a une temperature comprise 
entre environ — 10 et environ 0 °C et que 
des quantites importantes de l'eau et des impu- 
retes organiques et inorganiques soient conden- 
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sees dans le courant de gaz, a {aire passer 
l'acide chlorhydrique gazeux ainsi refroidi a 
travers tin separateur de brouillard du type 
a collision pour enlever la quasi-totalite des 
impuretes condensees du gaz afin de produire 
un acide chlorhydrique gazeux contenant moins 
d'environ 100 parties par million d'eau, a 
comprimer l'acide chlorhydrique gazeux ainsi 
obtenu a une pression de liquefaction comprise 
entre environ 3 et environ 30 atmospheres, tout 
en maintenant la temperature du gaz durant 
la compression au-dessous de 150 °C environ, 
a introduire le gaz ainsi comprime sous pres- 
sion dans une zone de fractionnement, a 
realiser un contact a contre-courant cntre le 
gaz introduit dans la zone et l'acide chlorhy- 
drique liquide tout en maintenant des condi- 
tions de reflux dans la zone de fractionnement, 
a obtenir dans la partie inferieure de la zone 
de fractionnement une fraction liquide qui 
contient la quasi-totalite des impuretes ayant 
un point d'ebullition au-dessus de celui de 
l'acide chlorhydrique, a vaporiser au moins une 
partie de la fraction liquide ainsi obtenue et 
a faire passer la vapeur ain9i obtenue a travers 
la zone de fractionnement concurremment avec 
l'acide chlorhydrique gazeux, et k recueillir 
de la partie superieure de la zone de fraction- 
nement un produit acide chlorhydrique purine 
pratiquement exempt d'impuretes ayant un 
point d'ebullition au-dessus de celui de l'acide 



chlorhydrique. 

4° Des modes de raise en ceuvre de ce pro- 
cede presentant les particularites suivantes, 
prises separement ou selon les diverses combi- 
naisons possibles : 

a. La pression de liquefaction a laquelle le 
gaz est comprime est comprise entre environ 
15 et environ 20 atmospheres ; 

6. L'acide chlorhydrique liquide passe a 
contre-courant de l'acide chlorhydrique gazeux 
dans la zone de fractionnement est obtenu en 
condensant au moins une portion du produit 
acide chlorhydrique purine obtenu dans la zone 
de fractionnement ; 

c. La teneur en composes organiques de 
l'acide chlorhydrique gazeux comprime est 
reglee entre environ 0,1 et environ 5 % du 
poids de l'acide chlorhydrique gazeux, avant 
l'introduction du gaz comprime dans la zone 
de fractionnement ; 

d. Le produit acide chlorhydrique purine, 
sous pression, est detendu en contact indirect 
avec l'acide chlorhydrique gazeux subissant une 
compression de facon a refroidir ce dernier 
pour maintenir la temperature du gaz comprime 
au-dessous de 130 °C environ. 
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